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"Verfahren zur Herstellung flussiger Reinigungs- oder Waschmittelzusammensetzixngen" 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung flussiger Reinigungs- oder 
Waschmittelzusammensetzungen, die im Ruhezustand in wenigstens zwei wafirige Phasen 
-wHl8^ \^ getrennt vorliegen. 

Sov^ohl bei der Reinigung barter Oberflachen, insbesondere im Kiichen- oder Sanitarbereich, 
als auch beim Waschen von verschmutzten Geweben stellt sich oft das Problem, daB soM/ohl 
anorganische als auch organische Verschmutzungen entfemt werden miissen. Wahrend zur 
Entfemurig der meist organischen Verschmutzungen ublicherweise Tenside eingesetzt wer- 
den, sind diese gegenuber anorganischen Verschmutzungen normalervveise weniger wir- 
— kungsvoll und sogar oft ganzlich wirkungslos. 
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Zur Beseitigung anorganischer Verschmutzungen ist es daher erforderlich, Verbindungen. 
meist in waBriger Losung, einzusetzen, die zum Auf- oder Ablosen dieser Verschmutzungen 
geeignet sind. Dies konnen je.nach Art der Verschmutzung saure. neutrale oder alkalische 
Verbindungen sein. 

Zur Auflosung von Kalksteinablagerungen, die ublicherweise auf Hartebildner des Wassers 
zuruckzufuhren sind, werden bevorzugt saure waBrige Losungen eingesetzt. Zur Beseitigung 
anderer organischer, bspw. tonhaltiger und/oder pigmenthaltiger, Verschmutzungen sind eher 
waBrige Losungen mit InhaltsstofFen geeignet, die in waBriger Losung einen pH-Wert im 
^neutfaleh oder alkalischen Bereich zur Folge haben. 

In beiden Fallen ist allerdings festgestellt worden, daB der Zusatz von Tensiden zu wafirigen 
Losungen, die zur Entfemung von anorganischen Verschmutzungen gedacht sind, - um mit 
diesen dann auch organische Verschmutzungen beseitigen zu konnen - zu einer deutlichen 
Verringerung von deren Leistimg gegeniiber anorganischen Verschmutzungen fuhren kann. 

In der (nicht vorveroffentlichten) eigenen alteren Anmeldung 198 49 247.2 ist zur L6sung 
dieser Aufgabe eine flussige Reinigungs- oder Waschmittelzusammensetzung vorgeschlagen 
wjerden, die im Ruhezustand in wenigstens zwei waBrige Phasen getrennt vorliegt. Bei einer 
derartigen Zusammensetzung konmit es zu einer imerwarteten Verbesserung der Reinigungs- 
wirkung, wobei insbesondere die duale Wirkung sowohl gegen organische als auch anorgani- 
sche Verschmutzungen gewahrleistet ist. Werm eine solche Zusammensetzung vor oder wah- 
rend des Gebrauchs geschuttelt oder durchmischt wird, ergibt sich eine Dispersion, die ein 
homogenes Aufbringen auf die Oberflache bzw. das Substrat ermoglicht. Sowohl auf der 
Oberflache bzw. dem Substrat als auch im Vorratsbehaltnis trennt sich diese Dispersion im 
Ruhezustand relativ rasch wieder, um getrennte waBrige Phasen auszubilden. 

Aufgrund der Tatsache, daB diese Produkte im Ruhezustand aus wenigstens zwei tltlssigen 
Phasen im Gleichgewicht bestehen, ergeben sich besondere Schwierigkeiten bei ihrer Her- 
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stellung. Wenn die Produkte in Chargen in einem Flussigkeitsmischer hergestellt werden, 
mussen alle an das Mischen anschlieBenden Vorgange (wie bspw. Transport, Lagerung, Ab- 
fiillung, etc.) mit dem gemischten Produkt durchgefuhrt werden, das - bestimmungsgemaB - 
in jeder Ruhephase dazu neigt. den Gleichgewichtszustand der getrennten waBrigen Phasen 
anzunehmen. Dadurch ist es schwierig sicherzustellen, dafi die relative Menge jeder der meh- 
reren. vorzugsvveise zwei Phasen, liber die Zeit konstant bleibt. 

Hierzu ware es erforderlich, wahrend des gesamten Herstellungsverfahrens, d.h. auch wah- 
rend des Transportes, der Lagerung, der Abfiillung, etc., eine kontinuierliche Mischung vor- 
^ziisehen, um fur ProdukthomogeiiitSt zu sorgen, die ihrerseits Voraussetzung ist, damit das 
abgefullte Endprodukt wunschgemaB die getrennten waBrigen Phasen im richtigen vorbe- 
stimmteh Volumenverhaltnis ausbildet. 

Diese Losung wurde besondere EinlagenmaBige Aufwendungen bzw. Beschrankungen mit 
sieh bringen. Ubliche AbfLlllvorrichtungen, z.B. die Zudosierung uber volumetrische Zylin- 
der, waren ungeeignet. Aber selbst dann, wenn alle Anlagenteile dem Erforderais einer konti- 
nuierlichen Durchmischung Rechnung tragen wurden, wurden sich Haltezeiten der Anlage als 
ausgesprochen problematisch erweisen, da in diesen Haltezeiten die im System (Leitungen, 

. AbfuUsystem, etc.) verbliebenen Produktvolumina, die im Endprodukt erwtlnschte Phasen- 
treimung durchlaufen wurden. 

s 

Auch die Altemative der separaten Formulierung und Abfullung der mehreren, vorzugsweise 
zwei Phasen, so daB das.mehrphasige Produkt erst- in diesem Stadium erhalten wird, stellt 
keine befriedigende Losung des beschriebenen Problems dar, da jede der zwei Phasen am 
Gleichgewichtspunkt liegt und daher jede geringfugige Anderung in z.B. Druck, Temperatur, 
etc. das Gleichgewicht so beeinflussen konnte, daB entsprechende mehrphasige Vorprodukte 
entstehen wiirden, bei denen sich die gleichen Verarbeitungsschwierigkeiten stellen wurden, 
wie oben beschrieben. 
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Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung der gattungs- 
gemaBen Zusammensetzungen zur Verfugung zu stellen, das die genannten Probleme iiber- 
windet. 

Erfindungsgema/i wird diese Aufgabe dadurch gelost, dalJ wenigstens zwei getrennte Vormi- 
schungen hergestellt werden, die im Temperaturbereich von 0°C bis 40°C im vvesentlichen 
keine Phasentrennung zeigen, und die Vormischungen erst bei oder unmittelbar vor der Ab- 
flUlung miteinander vermischt werden. 

^Bevorzugt ist dabei die Zusammensetzung jeder Vormischung verschieden von der Zusam- 
mensetzung jeder der getrennten waBrigen Phasen im Ruhezustand des Endproduktes. 



In einer besonderen Ausfuhrungsform der Erfindung ist vorgesehen, daB eine erste Vormi- 
schung, neben dem Hauptbestandteil Wasser, diejenige(n) Substanz(en) der Gesamtzusam- 
mensetzung enthait, bei deren Weglassen die Ausbildung von getrennten waBrigen Phasen der 
Gesamtzusammensetzung im wesentlichen unterbleibt, wobei die restiichen Inhahsstoffe der 
Gesamtzusammensetzung in einer zweiten Vormischung, ebenfails zusammen mit dem 
Hauptbestandteil Wasser, enthalten sind. 

Dabei kann die erste Vormischung, falls in der Gesamtzusammensetzung vorhanden, bei- 
spielsweise eine hydrophobe Substanz oder eine Substanz, die zusanmien mit einer oder meh- 
reren weiteren Substanzen der Gesamtzusammensetzung eine hydrophobe Substanz bildet, 
enthalten, wobei .es sich dabei; falls in der Gesamtzusainmensetzung vprhanden, insbesondere 
um einen oder mehrere Duftstoffe, einen oder mehrere hydrophobe wasserunlosliche Lose- 
mittei und/oder, wenn in der Gesamtzusammensetzung sowohl ein oder mehrere quartare 
Ammoniumsalze als auch ein oder mehrere Sulfate vorhanden sind, eine dieser beiden Sub- 
stanzgruppen handeln kann. 
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In anderen Zusammensetzungen kann die erste Vormischung, falls in der Gesamtzusammen- 
setzung vorhanden, insbesondere eine oder mehrere wasserlosliche Substanzen mit niedrisem 
Trubungspunkt enthalten, wobei es sich hierbei beispielsweise um ein oder mehrere quartare 
Ammoniumsalze und/oder ein oder mehrere Tenside auf der Basis von Ethylenoxid und/oder 
Propylenoxid handeln kann. 

Bevorzugt ist vorgesehen, dafi die erste Vormischung und die zvveite Vormischung vor dem 
Vermischen in einem Volumenverhaltnis von 5/95 bis 50/50 vorliegen. 

p Uberraschenderweise konnen auf dem vorgeschlagenen Weg in einfacher und wirkungsvoller 
Weise die eingangs genannten Probleme vermieden werden. Dabei stellt es fur den Fachmann 
keine Schwierigkeit dar, diejenigen Verbindungen in der Gesamtzusammensetzung zu identi- 
fizieren, die einerseits fur sich genommen zusammen mit Wasser eine stabile Zusammenset- 
zung ergeben und andererseits ermoglichen, daB die restlichen Inhaltsstoffe der Gesamtzu- 
sammensetzung ebenfalls zusammen mit Wasser eine stabile Zusammensetzung ergeben, wo- 
bei der Begriff "stabil" in diesem Zusammenhang bedeuten soli, daB die vvaUrigen Zusam- 
mensetzungen in einem Temperaturbereich von 0°C bis 40°C im wesentlichen keine Phasen- 
trennxing zeigen, d.h. Ldsimgen oder homogene Dispersionen darstellen. 

Die Aufteilung der Inhaltsstoffe der Zusammensetzung in die waBrigen Vormischungen hangt 
dabei selbstverstandlich in starkem MaBe von den Inhaltsstoffen der Gesamtzusammenset- 
zung selbst ab. Da nicht in jedem Falle von vomherein eindeutig feststeht, welche Verbindim- 
gen oder Verbindungskombinationen dafiir verantwortlich sind, daB die Gesamtzusammenset- 
zung die erwiinschte Phasentrennung durchlauft, \vird im Einzelfalle erforderlich sein, die 
Zusammensetzung der Vormischung durch entsprechende Versuche zu ermitteln, wobei deren 
Durchfuhrung aufgnmd der Kenntnis der Wirkung der einzelnen Verbindungen in der Ge- 
samtzusammensetzung und deren begrenzter Anzahl fiir den Fachmann ohne weiteres und 
insbesondere ohne eigene erfinderische Tatigkeit moglich isi. 
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Bei einem alkalischen Produkt, vvie es beispielsvveise im nachfolgenden Beispiel 1 beschrie- 
ben ist, wiirde der Fachmann aufgrund der vervvendeten Inhaltsstoffe insbesondere die hydro- 
phoben Materialien oder diejenigen wasserlosHchen Verbindungen, die einen niedrigen Trii- 
bungspunkt haben, in die erste Vormischung hemibemehmen. Dies konnten beiispielsweise 
der Oder die Duftstoffe oder hydrophobe wasserunlosliche Losemittel/Alkohole oder das oder 
die quartaren Ammoniumsalze oder Tenside auf der Grundlage von Ethylenoxid und Propy- 
lenoxid, von denen bekannt ist, daB sie trotz Wasserloslichkeit einen niedrigen Triibungs- 
punkt haben, sein, um diese vom Rest der Formulierung. insbesondere vom Buildersystem 
(Chlorid, Carbonat, Phosphat) abzutrennen. In Beispiel 1 wurde konkret das quartare Ammo- 
^niumsalz abgetrennt, was ausrcichend-war, um zwei stabile Vormischungen-herzustelien. 

Bei einer sauren Zusammensetzung, wie sie beispielhaft in Beispiel 2 beschrieben ist, kann 
eine konkrete Losung darin liegen, die Bildung von hydrophobem Material, das aus der Kom- 
bination von Sulfonat imd quartarem Ammoniumsalz in der Gesamtzusammensetzung ent- 
steht, zu vermeiden, indem man eine dieser beideh Substanzen bzw. Substanzgruppen in die 
erste Vormischung hinein abtrennt. Im konkreten Beispiel wurde hierflir das Sulfonat. ausge- 
wahlt. Ebenso hatte man aber auch die beiden quartaren Ammoniumsalze in die erste Vormi- 
schung hinein abtrennen und das Sulfonat in der zweiten Vormischung belassen kormen. 



Beispiel 1 

Aus der folgenden Tabelle ist die Zusammensetzimg sowohl der ersten als auch der zweiten 
Vormischung und die davon unterschiedliche Zusammensetzung.der oberen und unteren Pha- 
se des Endproduktes fur eine alkalische Reinigungsmittelzusammensetzung ersichtlich. Bei 
der Herstellung wurden die erste und die zweite Vormischung in einem Volumenverhaltnis 
von 20:80 eingesetzt. Die Vermischung der beiden Vormischungen erfolgte dadurch, daB zu- 
nachst die erste Vormischung (die im vorliegenden Fall das geringere Volumen besitzt) und 
anschlieBend die zweite Vormischung (mit dem groBeren Volumen) in das Verpackungsbe- 
haltnis eingefullt wird, wobei eine entsprechende Durchmischung auftritt. 
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Beispiel 2 

,Aus der folgenden Tabelle ist die Zusammensetzung sowohl der ersten als auch der zweiten 
Vormischung und die davon unterschiedliche Zusammensetzung der oberen und unteren Pha- 
se des Endprodiiktes fur eine saure Reinigimgsmittelzusammensetzung ersichtlich. Bei der 
Herstellung wurden die erste und die zweite Vormischxmg in einem Volumenverhkltnis von 
20:80 eingesetzt. Die Vermischung der beiden Vormischxmgen erfolgte auch in diesem Fail 
dadurch, dafi zunachst die erste Vormischung (die im vorliegenden Fall das geringere Volu- 
men besitzt) und anschlieBend die zweite Vormischung (mit dem groBeren Volumen) in das 
Verpackungsbehaltnis eingefullt wird. 
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Die in der vorstehenden Beschreibung sowie in den Anspriichen offenbarten Merkmale der 
Erfindung konnen sowohl einzeln als auch in beiiebiger Kombination fiir die Verwirklichung 
der Erfindung in ihren verschiedenen Ausfuhrungsformen wesentlich sein. 
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Benckiser N.V., WTC AA Schiphbl Boulevard 229, 1 1 18 BH Schiphol Airport Amsterdam, 

Niederlande 

" Verfahren zur Herstellung flussiger Reinigungs- oder Waschmittelzusammensetzimgen" 



Anspriiche 

yl. Verfahren zur Herstellung flussiger Reinigungs- oder Waschmittelzusammensetzungen, 
die im Ruhezustand in wenigstens zwei waBrige Phasen getrennt vorliegen, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB wenigstens zwei getrennte Vormischungen hergestellt werden, die im 
Temperaturbereich von 0°C bis 40°C im wesentlichen keine Phasentrennung zeigen, und 
die Vormischungen erst bei oder unmittelbar vor der Abfiillung miteinander vermischt 
werden. * 
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2. Verfahren nach Anspruch K dadurch gekennzeichnet, daB die Zusammenseizung jeder 
Vormischung verschieden ist von der Zusammensetzung jeder der getrennten waBrigen 
Phasen im Ruhezustand des Endproduktes. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB eine erste Vormischung. 
neben dem Hauptbestandteil Wasser, diejenige(n) Substanz(en) der Gesamtzusammenset- 
zung enthalt, bei deren Weglassen die Ausbildung von getrennten waBrigen Phasen der 
Gesamtzusammensetzung im wesentlichen unterbleibt, wobei die restlichen Inhaltsstoffe 
der Gesamtzusammensetzung in einer zweiten Vormischung, ebenfalls zusammen mit 
dem Hauptbestandteii "Wasser, enthalten sind. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB die erste Vormischung, falls in 
der Gesamtzusammensetzung vorhanden, eine hydrophobe Substanz oder eine Substanz, 
die zusammen mit einer oder mehreren w^eiteren Substanzen der Gesamtzusammensetzung 
eine hydrophobe Substanz bildet, enthalt. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, daB die erste Vormischung, falls in 
der Gesamtzusammensetzung vorhanden, einen oder mehrere Duftstoffe, einen oder meh- 
rere hydrophobe wasserunlosliche Losemittel und/oder, v^^enn in der Gesamtzusammen- 
setzung sowohl ein oder mehrere quartare Ammoniimisalze als auch ein oder mehrere Sul- 
fonate vorhanden sind, eine dieser beiden Substanzgruppen enthalt. 

6. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, daB die erste Vormischung, falls in 
der Gesamtzusammensetzung vorhanden, eine oder mehrere wasserlosliche Substanzen 
mit niedrigem Triibungspunkt enthalt. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekemizeichnet, daB die erste Vormischung ein oder 
mehrere quartare Ammoniumsalze und/oder ein oder mehrere Tenside auf der Basis von 
Ethylenoxid und/oder Propylenoxid enthalt. 
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Verfahren nach einem der Anspruche 3 bis 7, dadurch gekennzeichnet. daB die erste Vor- 
mischung und die zweite Vormischung vor dem Vermischen in einem Volumenverhaltnis 
yon 5/95 bis 50/50 vorliegen. 
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Zusammenfassung 

•Verfahren zur Herstellung fliissiger Reinigungs- oder Waschmittelzusammensetzungeh. die 
im Ruhezustand in wenigstens zwei waCrige Phasen getrennt voriiegen, bei dem wenigstens 
zwei getrennte Vormischungen hergestellt vverden. die im Temperaturbereich von 0°C bis 
40°C im vvesentlichen keine Phasentrennung zeigen, und die Vormischungen erst bei oder 
unmittelbar vor der Abfiiliung miteinander vermischt werden. 



